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@ Copolymerisate erhfihter Wasserfestigkeit, Verfahren zu ihror Hersteltung und Ihre Verwendung 



Die Erfindung betrifft waBrige Dispersionen auf der Basis 
von (Meth-)Acrylal- und/oder Styrol-(Co-)Polymerisaten, die 
vorzugswetse ohne Emulgator nur in Gegenwart von Polyvl- 
nylalkohol hergestGlll warden und sich insbesondere als 
Bincfdmitlol in Dispersionsfnrhon und Kfebsioffdn otgnsn. 

(31 11 602) 
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Pate n 1; a n s p r u n h e 



1. Uurch Polyviny.lalkohol otabilioier t e ^ i^-iBr.ifjc Dicper.sion ovS 
Basis von Polymoren, die zu mindestenr! 'GO Cievu% aun (PJeth)- 
Acrylsaurocstcr-und/oder Styroleinheitmi "bcstehcn. 

2. Verfahren zur Herstellung der waBrigen Dispersion nach An- 
spruch 1, dadurch gckcnnzcichnet, 
daC die Polymeris^ation bei Teinperaturen von iiber GO in 

. Gegenwart von organir>chen Katalysatoren, die neben ihrer JIo- 
nomerloslichkeit auch teilweisc wassurlor.lich tiind , . LI^cf•.';o^>c^- 
nenfalls in Kojiibination luit wasscrloslichun Jiodulctionrauit ocIj*.) 
odei' yon Peroxoschwerclverbindimt^en in dc:r V/oiso durc}M\f>-^'dhrl; 
wird, daB^ boKogcn auf das Gesamtgcvjicht , ' cin c I1orioinerko-n:^.on- 
tration wahrend dor c?;oKamten Eeaktionsdaucr nntcr 20 Gow.Yo 
gehalten wird und domentsprechend die Hauptmonge der MonomG- 
ren in Form einer Voremnlsion wahrend der Reaktion dosiei^i; 
wxrd. 



5. Verv;end\mg der Dispersion gemiiB Anr.pruch -1 als Bix:idemi ttel 
in Dispersionf arben. und Klebstofren* 
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U A C K E K - C H Ji; M I E 
G n B H 



liiinchen, 11. I'obrucr 19b1 



Ooj.tolynieri?jate orluiJitc'r Wasoerf entiglceit , Vcr.'Cahren zu ilirex^ 
Herstellunp; imd xhre Verv/enduag 



Die ErfinduaiG betri.fft stabile woBrige Dispersionen auf der Ea 

r> von f e aiL-eilif-^cn (Co-)Poly2neren der Styrole und/odcr von 
Acryl- unci/odcr Methacryl.-uiureestorn, die aufgrund deo cpeziei 
Ion Horc'stcllunt^fjverf alirens erhohte V/asserfestigkeit besitsen* 

In dc:r DK-ra V'^t? 9'>3 (die dcr US-PS 22 27 163 entsprichl;) ist ' 
bereibs o'\n Verfahren vorgeschlagen worden, mononiere Ve.-cbin- 
dimgen in Gf:sem;ax't lioclmolekularen Folyvinylalkohols cder sei 
nor V;a:3nerloslicliGn Derivate mit Hilfe von Wasserstof fp'croxid 
bei crhcihtor TGiaperatur zu polynierisieren. Einc Nacharbeitting 
dieses Verlahrenfj mit den rionomeren der vorliegenden Erxindung 
ergnb ^jedoch vollif^ -unbrauchbart; Difspernionen voller grobkorni- 
fi;cn Kof^n^ilatti. Insbefjondere lioBen sich keine Disperaionen mit 
li'&Btgeha] ten uber 35 .Gew.%» innbesondere iiber 40 Gew.% herstel- 
len, ohne daB sie schlagai^tig rheopex wurden oder koagulierten. 

Aus der GB-PS 11 55 275 wiederuia ii;t ein Verfahren zur llerste].- 
lung von Copolyrierisaten bckfuint, bei deia Laticea zunachst in 
Gegenv/nrt von I>Jiu]f^ator hergef^tellt und bei Umsatsen von 20 bJ.f 
80 % ii?it SchuLzkolloid verMotst v;erden.. Hiorbei dicnt dor Foly- 
vinylalkohol nur als Zuciatzstabilifial;or , eine Herat clluii,^ sto- 
bilcr Jiisjuirsioncji bei friiherer Z\^;'.abe dor. Schiitcsko Lion d s irrt 
r,(nrt:ift d:ipn^Ml> Vci' I'ulif on nicht moi-lioh , da dor iinsc^L;;: daan koagu- 
3.iert (VerGI^-^^'*-^''^'^'^-'^*'^^^^^ ^0 
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Gof:t'7ic.taiid der ErJ'iudim(- sind vl^Brii'ie DinpGrsio^K-n ?..ur Ba?;.l;; 
von Polyioeren, die bei de.r Heri3tellung*c'illoL.u durch Pol:, v.in:yl- 
ari:oliol utabiliniert sind und die zu mj Ddor.tcnL: 60 C^fv.5:> ovis 
(Kctli-OAcrylsaureester- -und/odcr Styroloirjho:i t-.o bcGi;c:hn:a, 

Bcsondors vortcilhaft und auch iiberraschcnd i^t, daB x,ur Ucr- 
stellung solcher stabilen D:Ls])erf3ionon auX die Hi tverv/cixiuni^ 
von Emulgatoren bei dcr Polymerisation volli^ voczichto^b v;t;r- 
den kann^ Dies bringt. bei' bestimmten AnwendunReu Vortoilf. Ge- 
nojint sei' das Verhalt'en geGeniiber V/assur odor Lri:3ungr>m i l;l.oln 
sowic beim Verdusen* 

Die Polyfiieren sind zu mindestens 60, vorzugcweise mxnaesLcnt; 
80 Gev7.% aus nonomereinheiten auf gebaut , die cich von Styrolen 
nnd/oder Estern der Acrylsaure und/odor Hcthacrylsuuro mit ee- 
radkettigen, verzweigton oder cyclischon aliplial;ischon Allci-^^lio- 
len mit 1 bis ca. 20 C-Atomen, vorzuG;«v;eisc Allumolen/ bzv/. mit 
aralipbatischen Alkoholen mit 7 bic ca. 20 C-Atomcn, vors^ugG- 
wcise arylsubstxtuierten Alkanolen ableiton. 

Die Pol;v'meren koimcn dariiberhinaus in einer Ge.v:amtmenEO- bis %^x 
A-0> yorzuBsweise bis zu 20 Gew.%, bezogen auJ; das Gesamtfcewicht 
der Polymeren, weitere lionomereinheiten cntlialten, z.um Bci.spiel 
soiche, die sich von nono- und Dientorn der Malcinnaurn imd dcr 
Fiimarsaure mit den vorstehend genannten Alkoholon, von alpha, 
beta-ungesattigten Carbonsanren, deren Amiden ujid Nitrilon, von 
Maleinsanreanhydrid, von Ethylen, von . Vi nylcstern vor/Aigr;weise 
gesattigter Carbonsaxiren mit 1 bis 20 C-Atomen, insbesondere 
solcher, die sich von gerad- oder verzweigtkettigen Alkanen ab- 
leiten, von Vinylhalogeniden sowie von anderen mit den (ncth--)-- 
Acrylsaureestern und/oder Styrol copolymerisierbaren Konomeren 
ableiten, auch von solchen mit reaktiven Gruppen, z. B. N-riethy- 
lolamiden, Vinyl- oder (Meth -)Acrylsilancn, Ilydroxyl-, Amino-, 
Carboxyl-, Sulfonate, Sulfat-, Keto- und/odor Aid ehyd gruppen 
enthaltenden Verbind\xngen. 



31 11602 



Beisi'ielhaf I; aei fiir die Monomeren, aus* deren Einheiten die 
(Co-)PolymeriGate dor erf indungsgemaJien Dispersionea aufge- 
baut noin konnon, cenannt: 

die Er>ter der Aoryl- und der Methacrylsaui^e mit MetHanol, Etha- 
nol, n-Propanol, iso-Propanol , n-Butanol, sec.-Butaaol, tert.- 
Biit-ario]., 2-Ethylhuxanol und Octadecanol , dea weiteren Styrol, 
Methylotyrol, Fiunarnaure- und Haleinsauremono- und -diester 
mit den voretehend genannten Alkoholen^ Maleinsaureanhydrid, 
Acrylamid, Methacrylamid, Acrylnitrll^ Methacrylnitril, Yinyl- 
acetat, -propionate -stearat, -laurat, -versatat, N-Kethylol- 
( moth-) acrylamid, N-Mcthylolallylcar'bamat , HydroxyethylCmeth-)- 
acrylat, Hydrox:ypropyl(meth-)acrylat , Hydroxybutyl(nieth-)acry- 
lat, Vinylsulf onat , Acetessigsaureallyl- und -vinylester, Di- 
acotcr.i^igGaureallyl- xind -vinylester, sov^ie multiriinkt j onelle 
Vorbjndunr.cn wi o Allyl(meth-)acrylat , Allyl- und Vinylverbin-* 
duufjofi von Glycidylalkoliol, Glykolen, Polyolen und Polycarbon- 
sauren, 

Bevorzugt vrerden die erf indungsgemaBen Dispersionen aus Honomer 
gemisclien hergestellt , die zu mindestens 60, vorzugnweise min- 
dostens 80 Gew.%, bezogen auf die" Gesamtmonomeren, aus Styrolen 
uiid/odor (Meth-)Acrylsaureestern und aus bis zu 40, vorzugsv/ei- 
se bis zu 20 Gavx.%, bezogen auf die Gesajntmonomeren, aus den 
anderen geannten nonomeren bestehen* 

Die Polymeren besitzen vo-rzugsweise K-Werte von JO bis 120, ins 
. besondcre ^10 bj s 100 \md Hindestf ilmbildungstemperatur^^n (MFT) 
von -110 bis +60 , insbcsondere bis +40 ^0. 

Die erfindiingsgemaBen Bispersionen besitzen vorzugsweise ^'est- 
gehalte (PC) von 30 bj.s 70 Gew»% und werden hergestellt durch 
Polymerisation des Monomeren(--Geinisches) bei Temperaturen von - 
iiber 60 ^C, vorzugsv/eise iiber 65 *^C,..ineist von hochstens 100 
insbesondere hochr.tens 90 in wliBi-^iger Phase imter Einsatz 
.von orgariinohon Kntal ysatoren , insbespndoro Ilydrpperoxidcn xmd 
Azovcrrbindvmgen, die sowohl teilweise wasserloslich als auch . 
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olloalich sind, gegebencnf alls in Kombinnbion rnit v/asi;er.1 ujj- 
lichen RedtiktionsmittelTX Oder von Alkali- oder Aniiitonivunj^fU'cxc;- 
a chwe f e Iv er "b indung en . 

Boi Durchluhruns des errindun^fiseiJi^^^^i VerfahjenQ wird dun Mo- 
noiaeroCnceinisch) Siu O bis 50 Gevj.%, vorau^-owei »e 0 bis 15 Oei.'.%, 
i}jc;besondcrc 1 bis 11^ bezogen auf dti;: Gcr::nntGevjir}il; dor: 

(deiO Monomeren als Emulnion vorgelegt, dor Rest dos llonbniorcu- 
(gemiPGher.) wird dnnn im Lauf e der Pol:yjnorisation als Vo.r-emul- 
t^ion mit der Maflgabe zudosiert, daB die Monoincrlron/*onti;n.l;ion, 
bezoge-n auf die Dispersion, 20 Gew.%, incbesondui'e 15 Gew.% 
nicht iiberscbreitet. Die ZuGammensetzimp; der vorgolegteii Era\il- 
sion kanii von derjenigen der zudosierten Emulsion ab\'/oichcn^ 

Einc bevorzugte Ausfiihrnngfif orm des erf indungt^gemaBen Vex-fali- 
rens ist das Samenlatexverfaliren, 

Der Honomervoremulsion, das gilt sowolil fiir die vorgcl.egto , wio 
8uch fiir die dosierte Emulaion, wird vorzugnwciru^ Polyvin;yl al- 
kohol (PVAL) in Mengen von 4 bis 20, injjbotJondorG 6 bin 15 Gcw.%, 
bezogen auf die Monomer en, zugesetzt. Als PVAL v/ird vorzugnv/ei- 
se solcher eingesetzt, der etwa 200 bis .2000 Monoraeroinhoiben 
im Polymeriiiolekul besitst und Verseifungnzahlen von etv/o 20 
bis 2AO aufweist* Dies entspricbt Hydro lyscgraden von etwa 77 
bis etwa 98,4 iiiol%o 

Das erf indungsgemaBe Verfahren kann durchgefuhrt werden xmter 
Zusotz- von organischen Katalysatoren, insbesondere Hydroper- 
oxiden oder Azoverbindungen, die Jev/eils sowohl in Vasijer als 
auoh in den Monameren teilweise loslich sind odoi"' von ariorga- 
3)ir:chen wasserlosliclien Katalysatoren. BenoiiderM p;eeignoLo or- 
^•;ani8che Verbindungen diescr Arten sind tort .-liutylJiydroj.>cr- 
oxid (TBIIV), C\iinolhydropero>:.i.d., lsopropylbenzolj.ionohydroper- 
oxid uiad Azoisobutyronitril (AIBN)» 
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Unt«r doii rororoficluvef elverbindmigcn ceien hien: die Natx^ium-, 
Kalium- uiiO. Amuiojii-umsalzie der Peroxoschwef elsaux-e , der Per- 
oxodiuchv.'ef elsliurc xind Yerbindungen dcr Pormel H-O-CO-O-O-SO^H 
Genannt, wobei R oinen aliphatischen Oder cycloaliphatischen 
Rest, z., B. Alkyl oder Cycloalkyl init 1 bsw. 5 bis ca. 18 C- 
Atomen, und W Natri-um, Kalium oder Ammonium" bedeuten, 

Diese Verbindunycn werden vorzugsweise in Meng-en von 0,05 bis 
5 Gev/.%, bezogen aul Monomer e,. eingesetzt. Sie konnen ganz oder 
teilveine vorgelcgl; oder wahrend der Polymerisation ganz oder 
teilweise dor.iert v/orden. 

Die .OJ^(:;rini sclicn K:: l/alysaliorcn konnen iiberdies- in einar v/oil.e- 
rcn, -bevorzugten Ausf lihruugGf orm des erf indungsgemafien Verfab- 
rens in Verbindung mil; reduzierend v/irkenden.Substanzen als . 
DOgenannteG Rodoxka-balysatorsystcm oingesetst werden. Hierbei 
werden die gononnten organiscben Verbindungen wiederum vorzugs- 
v/oiso in riorigen von 0,05 bis 5 Gew.%, bezogen auf . Monomere , 
eincer.ol:;>'.t , sie konnen cbenfalls ganz. oder teilv;eise vorgelegt 
Oder abor gan?. oder beilv/eiso dosierb werden. Als gecignete 
Reduktioncmittel .komm^n. beispielsweise wasserlosliche Phospbor- 
Oder Stickstofi' verbindungen, insbesondere aber Scbwef elverbin- 
dungen in Prage, z. B. Sulfite odisr Bisulfite der Alkalinetalle 
odor des Ammoniums, wie Natrium(bi)sulf it , Knliuia(bi) sulfite 
Aramon.ium(bi)sulfit, Derivate der Sulf oxylsaure , wia Zink- oder 
Alkaliformaldejhydsulfoxylate, z. B. Watriumhydroxymethansulf i- 
nat. Diese Verbindungen werden gegebenenf alls im allgemeinen 
in (iquimolaren Mengen oder in bis zu etwa 20f achem. UberschuB 
Oder in bis zu 50prozentigem UnterschuB im Vergleich zu der an- 
deren Komponente des Katalysatorsystems eingesetzt. 

WIrd als Initintor ein Hedoxsystem eingesetzt,. sowird das Re- 
duktionr;mxttel vorzugsweiise wiihr'end der Polymerisation dosiert, 
insbesondere iibor die geaaJiite Polymerisationsdauer . Es ist 
•^clbstvcrstondlicb auch moglicb, Schwermetallsalze in' gerin- 
gen -n-TingMn a] s J^lc tivator mitzuverwenden. ' 



Uns errindungsgemaBe Vcrfahren wLrd im- nllf.ci.i'vincn in i,c]i,:i:.-- 
un..3 ki.inlUaren Reaktoren, z. li. Autoklaven, die mJ 0 r;iihj-cv(-..'uu:ii • 
ausgestatteb sind, dvirchgefiihrt . Dio J?oriktn.ojir.;dauer konu ^ff 
dieae Veise ubei' die Warmezu- oder infibcf-oiidero -abfuhr, d. }u 
iiber das Riihi- uiid (Heis- bzw. )Kuhlsystein,. und iiber das IlaLa- 
lyr.atorsystem in einfaclier Weise gestcuert v;ci'dcJi. Jljorbri. ge- 
Jjcen -bnim EinSatz von RedoxsystctnGn vielTacb niodrigorc Tem- . 
peraturen, verglichen mit denen, die vor/.uf-sweise bcini Eincatii 
der Kalolysatoren ohne EedvLktionsmittel eiiu; el' a It en. word on. Jc- 
docb haben sich Temperatiiren in alien Fallen von otwa 6? bis 
90 °C als besonders vorteilhaft erwiepon. 

Im allgemeinen ist die Polymerisotion bocndot, wcim ];cinG mcrk- 
liche WarmeentwicklTrng mehr feststellbar iaU und wonn die Mono- 
merkonzentration auf unter 1,5 Gew.%, bozogen auf Pestgeilialt, 
• abgesuriken ist. In einer besonders bevorzugten Ausf uhrung.-i'oiin 
wird die Polymerisation so dturchgefxihrt , dali diefic Restmonomcr- 
konzentration bereits am Ende der Dosicrung der Monomcren . er- 
reicht wird. AnschlieBend kann, wenn dies gowiinscht ist, vor- 
zugsweise in an sich bekormter Weise z. 13. anter Zusatz von 
weiteren Initiatonaengen von etwa 0,005 bio 1 Gew-%, bnzogon 
auf Festgehalt, nachpolymerisiert werden, z. B. um Rosfcmono- 
raergehalte'von unter 0,5 Gcv/.% zu erreichon. Im allgomelnen 
konnen auf diese Weise nach dem erf indungf.gcmaBen Vcrfahren sc(jji 
Polymerisate hergestellt -werden, doren Rcati/'onomergebalt bei 
Oder unter 0,25 Gew.96, bezogen auf Poryinorir..-vt , liegU 

Hit den vorstehend beschriebonen MaBnahihei. I'.ouncn die dom Ge- 
genstand der Erfindung zugrundeliegenden Aufgaben gelost wer- 
den, pedoch ist es durcbaus aucb moglich, \;uitore nicht erfin- 
dungswesentliche MaBnahiaen duj?chzufuhren, vn z. B. besondcre 
Effekte zu erzielen. So kbnnen der erf induvi-.c-gfiinaBen Dispersion 
schon wahrend der Polymerisation und/odor noist xind vorzugswoi- 
se nachtraglicb Ililfsstoffe beigemischt werden, die auch bei 
den bekannten waBrigen Kunststof fdispersi onc-a, z. B. au;j an- 
wendungstechnisclien Griinden oftmals mitver-jyi.det werden. Als 
' Beispiele seien Vcrdickungsmittel, Pigmci) t-.: , oberf lachenaktive 
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iJtoIfe, v/:Lti Erttulf;atoren, die Plammf eGl;iEkeit erhohencle Gtoffe, 
Vernet/.er, FiillsLoffe, Venitarkungsmittel , Verf iliaiaieshilf smit- 
Ani.ioxndajitien, Btabiliaatoren; Funcicide, Exits chaiimcr uxid 
Koni orr/.rnv.h i irsm i ttcl , die jeweils in don bereito iiblichon Hen- 
gcn y.\x[^^or»ct'At werderi konnen, genannt. 

Die cri:in<U)i:i-;£:r:/^niJ^ifien Dispersionen konnen vielseitig verwendet 
v/oT-den* Bio zelQon Pigmentstabilitat \ind im allgemexnen gute 
Verson^fungssOabilibal;, die natiirlich hauptsachlich von der qua- 
liUaCive.n Zusnmiuenrjotz.ung des Polymeren abhangt. Dies ermog- - 
lichL den Einsnta ali> Bindemittel in Dispersions! arben iind ineiot 
auch in hydraulisch obbindenden Baustoff en. Sie zeigen axinerdeni 
holie Klebef ectigkeit und konnen daher aucb. zur Herstellung von 
Klebstofren verwondet werden. Z. B. eignen sicb solche Dispor-* 
nicncn, d io uin Bieth;>0 olacrylamidbaltiges Copolymerisat enthal- 
ten» in Koiubination mit starken Protonsaviren, z. B. ' Pbosphor- 
odo.f.- f;c]iv.'oj;u-I.v.auix;, . odor mit Salzon dreiwertiger Metallioneh 
von anorisanir.chen Tiauren, wie Chromnitrat oder Alvuninrumnitrat , . 
fur den Eiii:;atz als wasserf ester Holzleiin. 

Die Disporsionen sind verdiisbar und. daher auch zvir Herstellxmg - 
redii-spertiiorbarer Kunststof fpulver geeignet. 

Do. die Disperfiionen z\i irilmen mit stark glanzender Oberflache 
auftx^ocknen, konnen sic insbesondere in Kombination mit Ver- 
netzern fiir Beschiohtungen, z« B. von Geweben, Leder, Papier, 
Kai^ton, Eolz oder Metall eingesetzt werden. 

Dio Midi nnr.chlieBcnden Vergleichsversuche und Beispiele zei- 
gen, daB bei der Durchfuhrung des erf indimgsgemaBen Verfaiirens 
mit II^O^ als Katalysator allein oder zusHBimen mit einem Rediik- 
tionjsmittel iin keinom Falle eine Dispersion erzielt werden konn- 
te, die hinsichtlich ihrer Eigenschafien befriedigte. Selbst 
die am allgcmejncn crfoigreiche MaBnahme, durcb mildere Rea3v- 
tion.sbcu i in-;unreu (uicdrigere Temperaturen) die Agglomeration 
Oder. Ko.-.ciulcU/j on 'au vc-rhindern, fuhrte nicht zum gevninschten 
Erfolg- 
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Enti^egen der ErfahrunK ana der Herstullune von l^^d.iG,:Mch mi t 
PVAL stabilisierten Dinpersionon von Vinylocoiiahono- unc! -co - 
polymcriinaten und von emulgatorcl.abil.i.sierton ,Sty3V;.l- und Acrj- 
laUdisipersionen konnon dariiberhinaus auob mil Jiodoxsystemon aut; 
Porsulfa-l Oder H202- Jeweiln mit Natr;uni.h.ydrox:/nu:thnnf:n1 r 1 uat 
]vf:ir,e brauchbarcxi Dispcruioncn tier .er.rlmhini'.::(rcM.iriB(;n • (Ou- )i'<> l:/-- 
iur;risate horcestellt werdon. IjO k.imn dabei vi. 1^. aucJi (ivrc.ii Zu- 
gabo {^roBerer Mengen* Katalysator oder durch niobrmaliger. m:ch- , 
pu:iyjperisiox-'en der EestmonomerKelialt nicht auf cin vcrnu/: "ticcr^ 
Nivf;au, d. b, auf unter 0,5 Gev/.% gesei-Lk.t werdon. 

Uiitr.o iibGrraschender ist daber die Tat^acbe, daB beiirj vorlirpjen- 
den Verfabren, die Erbobung der ReaktionGt-cinporntur auT uber 
60 ^C, incbesondere iiber 65" °C beim Einsatz der erlindnnf-iGgemaB 
verv/endeten speziellcn Katalysatorsysteino xmtcr Dosiax^Wir dor 
• Haiiptmenge der Monomoren in Form einer Vorcnnjlsion, no dnB eine 
beiitiuunte maximale Monoinerkonisentration nicbL; iiber^jcbritten 
w.ird, ^labile emulf?;a borfren e Plnpersioncn von (Oo-)l'o:i ym-r i .-ja- 
ton,- cVle zxini uberwiegcnd on Toil nuu Styiv)! uruJ/odor (H-,- LIi-)AO.ryl- 
naureestern besteben, bergestellt werden koniien. 

In den Beispielen und Vergleichsversucben bezicben sicb alle 
Prozentangaben auf das Gev/icht. 

E_e i g pi o 1 e_ "^^ ^ Ver^loicbsversuc.be 

Allgemeine Vorschrift I fur die in Tabelle 1 aufgefiibrtnn Bei- 
spiele und Vergleicbsversuche; 

In einem mit Riibrer imd Tboruioraeter ausfrenbabtcten und tbermo- 
nt<?bilifjicri;en P-l-PlanocbD.i rfkolbcn vjurdo nach Kinbj-J nr,"Ti <\v.y ^ 
Vorlage xind Erwarmen auf diw gcwunscbto K^oakiion:, tiiiapcralur 
unter Dosiervmg der Voromulsion und gegebencnf alls dor wilBrlgen 
Lcisung der Eeduktionnkomponen be des Initiatorsys bems die dann 
sobr gleicbmaBig ablaufende Polymerisabion praktiscb obnc In- 
dvjktionsperiode in Gang geaetzt* Die konl;inuierlicbe(n) Do.slo- 
rungCen) wurde(n) so eiiigestellt , daB die Konzentration der 
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Monoiiti.-.L-on viihro/jcl dc»i' Beaktion stetc im Bereich von etv;a 8 bis 
1!) %> box,c>{::ru ;ax.f das ReaktlouoeeiniGch , lae und die Polj^erisc • 
tion In L l)c> jier\.iii(jr.ende pra]:tisch ebejifallc abgeschlossen \.'ax- 
(l?i;Ml.mojioiiH r_f;chrilt; dV>T Dispersion 9^, besof^en aur Poly- 

incren).i 7\jincb] d t?R(nid wurde mtor 2iusafczi vou weiterem Initiator 
in lib! u-Iicm- V/(?i.''o noch 1 Stunde nachpolyraeriBiert . Die so er- 
haltenr- J)i5;pt:.v:;i on wurde darin untorsucht. 

Der • GincosetKte PVAL besaB eine Viskositat von 4 mPa-s, geircijser. 
nach Hopplc-r bei 20 in 4 gewichtsprozentiger waBriger Losuni's., 
und cine Vcrsoif ungszahl von 140 mg KOH/g PVAL, entcprechend 
eiuem inittlei»cm Hydro lysegr ad von 8? bis 88 mol%, Df?G HoTaoine- 
j'ciif^^oinisch dcr Voremulsion setate sich zusammen aus 59 9"'^ n-B-u-. 
.tylacrylat, 39 % Styxol und 1 % Acrylsaure \md Acrylamidc 

Allgeinoine Vorschrift II fiir die Beispiele der Tabelle 2: 

In oinem mit Hiihrer und Thermometer ausgestatteten \md thermo- 
r.tabil ir.ior Unn ?-l-Planncl.ilif f kolbon wurde nach Einbringen der 
Vorlago und I'lrwrirmon ataf die gcwunochte Reaktionstemperatur 
unter IxLihren ca» 5 % der Voremulsion zugesetzt und die Poly- 
merisation rait der waBrigen Reduktionsmittellosung 
(Briiggclith-^^^) gestartet. Die Reaktion sprang sofort ano Nach 
5 Minuten war das vorgegebene Monomere im wesentlichen auspoly- 
inorj.siVa*t, Nun v/urden geii:>aB der allgemeinen Vorsclirirt 1 die 
Polymc'risabion .fortgefiihrt und die nachf olgendcn Untersuchungen 
vorgenoi/imen. Dor* cingesetzte PVAL isntsprach dem der allgeracinon 
Vorsclii-ift I. 
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hozozen auf GGsair-Lncwicht der Voi^laGO 
^ iLaliuiiipcrsul£at 
-^^ \7asscrstof fperoxid 

tertn-Butylhydropcroxid 

' yi.:-.o:i.rtOl>ij byronitrnJ. 

v:aBrdcc l^ediilvtionr.riittolloouuc: - haiuo J^or.ii i-ruTi^ ^ nonnt; oe- 
v7vMLlt^ 100 ml init Gehalt i;TL ITaUriv.T:rro£'i>ialdc}(;/Osuiroxylri i. 
(BriiG;[Solitli^-^^) 

'^^ li'estGohalt 
''^ EestmonomorgohalU 



"^^^ Lezocen auf Gei;njn (:f:;cv;iclit dor Vorcmuloxon 
"bezogen auf Dispersion 

Folyviol*^^^ G 0V*1'*0 (j/a. V/ncker-Clu^in i o Cml)}!; Hli-nchcu , DK) 

' f31;rulLturv.\skosxtat ™ ^ - — zyvi 

Visk.-\7ert (lOmin ') 

^^'^ Mindcotf ilmbildungstemperatur 
-IS") 

leicht triibe Losung 

BA « n-Butylacrylat , EKA. » Ethylhexylacrylat , IIPA - }l;ydroxy- 
propylacrylat , AMA = Allylmotliacrylat; / G « Gtyrol» Wik ^ N- 
Hethylolacrylamid, MA = Mothylacrylat , Dl-.rl = Dd -n-lnit-ylinalei- 
nat, AS - Acrylsaure, AA ^ Acrylaiaid, AD Allyldiacetyloce- 
tat 

17") 

^ ^ t^atr j unif ormaldehy 1 rjulf oxylat 



